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Patentanmeldung 
H4325 

Verfahren zur Herstellung teilchenformiger Wasch- oder Reinigungsmittel 

Die vorliegende Erfindung betriffi ein Verfahren zur Herstellung teilchenformiger Wasch- 
oder Reinigungsmittel. 

Teilchenfbrmige Wasch- und Reinigungsmittel bestehen normalerweise aus einer Vielzahl 
von Inhaltsstoffen, die wegen wechselseitiger Unvertr&glichkeiten in der Regel auf mehrere 
partikelfbrmige Komponenten verteilt in das gesamte Mittel eingearbeitet werden. Beispiele 
fur derartige wechselseitig unvertragliche Inhaltsstoffe sind Bleichmittel und 
Bleichaktivator, die zwar unter Anwendungsbedingungen in waBriger Losung miteinander 
reagieren sollen und dann eine erwunscht verstarkte Bleichleistung ergeben, die aber 
wahrend der Lagerung nicht miteinander reagieren diirfen, da sie ansonsten nicht mehr fur 
den gewiinschten Anwendungszweck zur Verfugung stehen. 

Ein weniger plakatives Beispiel fur das nicht optimale Zusammenwirken einzelner 
Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln ergibt sich durch deren pH-abhangiges 
Leistungsvermogen. Wahrend beispielsweise Enzyme und bestimmte Bleichsysteme im 
neutralen oder schwach sauren pH-Bereich ihr Leistungsoptimum aufweisen, benGtigen 
beispielsweise Aniontenside und Builder einen alkalischen pH-Wert, urn ihre Leistung voll 
zu entfalten. Ganz allgemein gilt, daB sowohl Schmutzteilchen wie auch die meisten 
Textilfasern mit steigendem pH-Wert eine zunehmende Zahl negativer Ladungen ausbilden, 
was zu steigender AbstoBung unter ihnen fiihrt und daher dem gewiinschten Waschergebnis 
zutraglich ist. Aus diesem Grund wird seit Alters her die TextilwSsche mit mehr oder 
weniger alkalischen Waschflotten durchgefilhrt. Fiir waBrige Ldsungen zum Reinigen harter 
Oberflachen, zum Beispiel im Rahmen maschineller Reinigungsverfahren fiir Geschirr, gilt 
sinngemaB das gleiche. 

Ein Ausweg aus diesem Dilemma der verschiedenen pH-Optima fiir verschiedene 
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Wirkstoffe ergibt sich uber die Zeitdimension des Wasch- beziehungsweise Reinigungsvor- 
gangs und besteht darin, zuerst einen pH-Wert einzustellen, bei dem bestimmte Inhaltsstoffe 
ihre Wirkung entfalten, und anschlieBend den pH-Wert so zu andem, daB andere 
Inhaltsstoffe zur Wirkung kommen kflnnen. Auf diese Weise findet jeder Wirkstoff seine 
jeweils optimalen Bedingungen vor, die sich von den optimalen Bedingungen eines anderen 
Wirkstoffes unterscheiden kfinnen. Ein entsprechendes Wasch- oder Reinigungsverfahren, 
bei dem das zum Einsatz kommende wSBrige System anfSnglich einen relativ niedrigen pH- 
Wert aufweist, der sich nach einer bestimmten Zeit auf einen hdheren Wert einstellt, ist 
Gegenstand der Patentanmeldung mit dem Titel "Wasch- und Reinigungsmittel" des 
gleichen Anmelders mit gleichem Anmeldetag. 

Zur Durchfuhrung dieses Verfahrens ist es notwendig, alkalische Inhaltsstoffe des zum 
Einsatz kommenden Mittels, die wie oben ausgefiihrt fiir das gute Gesamtergebnis des 
Prozesses unverzichtbar sind, so zu konfektionieren, daB sie nicht zu Beginn, sondern erst 
zu einem spateren Zeitpunkt des Verfahrens in das waBrige System gelangen. 

Im Rahmen von Forschungsarbeiten zu diesem Thema wurde gefunden, daB dies durch 
Aufbringen einer Reaktivkomponente auf das alkalische Teilchen erreicht werden kann, 
wobei die aufzubringende Menge an mit dem alkalischen Teilchen an der OberflSche 
reagierender Komponente in bestimmter Weise vom Durchmesser des alkalischen Teilchens 
abhangt. 

Gegenstand der Erfindung ist daher ein Verfahren zur Herstellung teilchenformiger Wasch- 
oder Reinigungsmittel oder zu deren Herstellung geeigneter Vorprodukte durch Aiifbringen 
einer flieBfahigen sauren Komponente auf ein zumindest anteilig aus einem alkalischen 
Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoff bestehendes Teilchen, wobei fiir den Anteil an 
aufgebrachter saurer Komponente die Formel nv/Cmc+nip) = c . 1/r gilt, in der m,. die Masse 
der sauren Komponente, nip die Masse des Teilchens, r der Radius des Teilchens und c ein 
Faktor von 0,5 Langeneinheiten bis 20 Langeneinheiten, insbesondere von 5 LSngenein- 
heiten bis 10 Langeneinheiten, ist. 

Unter einer sauren Komponente beziehungsweise einem alkalischen Waschmittelinhaltsstoff 
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wird dabei eine Substanz verstanden, deren Zugeben zu Wasser, welches einen pH- Wert von 
7 aufweist, zu einem sauren beziehungsweise alkalischen pH-Wert ftihrt. 

In der angegebenen Formel ist zu beachten, daB und nip beziehungsweise r und die fiir c 
verwendete Langeneinheit in jeweils der gleichen GroBeneinheit, beispielsweise kg 
beziehungsweise nm, eingehen. 

Wenn nicht nur ein einziges Teilchen, sondern eine Vielzahl von Teilchen gleichzeitig 
behandelt werden soli, wie dies in aller Regel vorkommt, ist unter nip die Gesamtmasse der 
zu behandelnden Teilchen und unter r deren mittlerer Teilchenradius zu verstehen. 

Ein erfindungsgemaB zu behandelndes Teilchen kann gegebenenfalls alle Inhaltsstoffe eines 
Wasch- oder Reinigungsmittels enthalten, das heiBt es isf mit dem erfindungsgemSBen 
Verfahren moglich, ein fertiges Wasch- oder Reinigungsmittel zu umhiillen. Bevorzugt ist 
jedoch, lediglich alle oder zumindest einige der alkalischen Inhaltsstoffe derartiger Mittel 
erfindungsgemaB zu behandeln, wobei die alkalischen Inhaltsstoffe als komige Einzelsub- 
stanzen vorliegen konnen oder zu mehreren in einem zu behandelnden Teilchen vorhanden 
sein konnen. Bei solchen alkalischen Inhaltsstoffen handelt es sich vorzugsweise urn 
Alkalisilikate, Alkalialuminosilikate, Alkaliphosphate, Alkalicarbonate, AlkaUperborate und 
Alkalipercarbonate sowie deren Gemische, wobei Natrium das bevorzugte Alkalimetall ist. 

Im Rahmen des erfmdungsgemaBen Verfahrens geht man vorzugsweise so vor, daB man die 
fliissige oder pastose, gegebenenfalls in geschmolzener Form vorliegende saure 
Komponente in einem Mischer oder einer Granuliervorrichtung auf das gegebenenfalls 
erwarmte zumindest anteilig aus einem alkalischen Wasch- oder Reinigungsmittelinhalts- 
stoff bestehende Teilchen auftragt. Besonders gute Umhiillungen werden eneicht, wenn man 
die saure Komponente iiber einen Zeitraum von 5 Minuten bis 20 Minuten auf das Teilchen 
aufbringt. 

Durch das erfindungsgemaBe Verfahren wird, vermutlich - ohne an diese Theorie gebunden 
sein zu wollen - durch die Neutralisationsreaktion des sauren UmhOllungsmaterials mit dem 
alkalischen Teilchen an dessen Oberflache und zu einem gewissen Teil unter dessen 
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Oberflache, eine besonders dichte und vergleichsweise wenig beziehungsweise langsam 
wasserldsliche Umhiillungsschicht geschafifen, welche eine zuverlSssige Dichtigkeit nach 
Eintrag in ein waBriges System aufweist und damit die Herstellung von Wasch- und 
Reinigungsmitteln mit einem stufenftirmigen pH-Profil ermoglicht. Die erfindungsgemaB 
erhaltlichen Teilchen enthalten in ihrem Kern nahezu ausschliefllich die Bestandteile des 
urspriinglich eingesetzten Teilchens. Diesen Kern umgibt eine Schicht, in der von innen 
nach auflen zunehmend h5here Konzentrationen an saurem Umhullungsmaterial 
beziehungsweise dessen mit der alkalischen Komponente gebildetem Salz auftreten, wobei 
die AuBenoberflache ganzlich von saurem Umhiillungsmaterial gebildet werden kann. 
Durch diesen Schichtaufbau beobachtet man ein stufenftrmiges Loseverhalten des 
umhullten Teilchens. Bei Zutritt von Wasser lost sich anfanglich uber eine gewisse Zeit 
praktisch kein alkalisches Material aus dem umhullten Teilchen heraus, doch sobald die 
Umhullungsschicht zumindest angeldst worden ist und nicht mehr vollstandig das Teilchen 
umhullt, steigt der pH-Wert des waBrigen Systems durch die Freisetzung des alkalischen 
Materials aus dem Kern sozusagen schlagartig an. 

Bestandteile des Teilchens aus alkalischem Material konnen neben der Alkalikomponente 
alle ublichen mit dieser vertraglichen Inhaltsstoffe von Wasch- und Reinigungsmitteln sein, 
solange sie fest beziehungsweise fest konfektionierbar sind. Zu diesen gehoren insbesondere 
weitere Buildersubstanzen, oberflachenaktive Tenside, weitere Persauerstoffverbindungen, 
Persauerstoff-Aktivatoren, Sequestrierungsmittel, Elektrolyte und weitere Hilfsstoffe, wie 
Farbiibertragungsinhibitoren, Silberkorrosionsinhibitoren, Schaumregulatoren sowie Farb- 
und Duftstoffe, wobei die Anwesenheit von Persauerstoff-Aktivatoren in dem Teilchen aus 
alkalischem Material weniger bevorzugt ist, wenn dieses Teilchen auch Persauerstoff- 
verbindung enthalt. 

Die nach dem erfindungsgemaBen Verfahren hergestellten Teilchen werden, vorzugsweise 
nach Abmischung mit mindestens einer weiteren teilchenformigen Komponente, als Wasch- 
oder Reinigungsmittel eingesetzt, wobei es sich urn Mittel fiir das manuelle oder 
insbesondere maschinelle Waschen beziehungsweise Reinigen handeln kann. Die 
mindestens eine weitere Komponente enthalt in einer bevorzugten Ausfiihrungsfonn 
mindestens einen Wirkstoff, dessen Wasch- beziehungsweise Reinigungswirkung bei 
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niedrigerem pH-Wert, als sich bei Auflosung der in dem nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren hergestellten Teilchen enthaltenen Alkalikomponente ergibt, hoher ist als bei dem 
p H-Wert bei AuflSsung des genannten Teilchens. Voizugsweise wird dieser Wirkstoff aus 
Enzymen beziehungsweise Enzymmischungen ausgewahlt, wobei im Falle der Mischungen 
die Einzelwirkstoffe auch in mehreren verschieden zusammengesetzten teilchenfbrmigen 
Komponenten enthalten sein konnen. Es ist auch mdglich, die mindestens eine weitere 
Komponente von einer solchen L5slichkeit einzusetzen, daB sie unter den anfanglich 
_ ; „^„„~r, „H.R«Hnminami mfifflichst viel des in ihx enthaltenen Wirkstoffs freisetzt, der 
im wesentlichen aber erst nach pH-Anstieg durch die dann hohere Alkalitat des ihn 
umgebenden waBrigen Systms seine Wirkung voll entfaltet, oder der in anderer Weise mit 
der dann freigesetzten Alkalikomponente reagiert. Ein Beispiel fur die letztgenannte 
Variante ist ein bei niedrigerem pH-Wert loslicher beziehungsweise loslich konfektionierter 
Bleichaktivator, der mit einem aus dem erfindungsgemaB umhiillten Teilchen freigesetzen 
Bleichmittel reagiert und dadurch, daB er bereits gelSst vorliegt, auBerst rasch eine starke 
Bleichwirkung entfalten kann. 




Beispiele 

Beispiel 1 

1 kg spheronisiertes Natriumpercarbonat mit einem durchschnittlichen Teilchendurchmesser 
von 400 ^im wurden mit 25 g Stearinsaure (Schuppen) in kaltem Zustand vorgemischt. 
Diese Vormischung wurde in einen auf 90 °C (Manteltemperatur) vorgeheizten 
handelsiiblichen Pflugschannischer mit Stollenschaufel verbracht. Bei Drehzahl Stufe 2 und 
einer gemessenen Produkttemperatur von 80 °C wurde fur 20 min reaktiv compoundiert. 
Das heifle Produkt wurde entnommen und kann nach dem Abkiihlen in ubiicher Weise, zum 
Beispiel zur Herstellung von Wasch- oder Reinigungsmitteln, verwendet werden. 

Beispiel 2 

Jeweils 100 g spheronisiertes Natriumpercarbonat mit einem durchschnittlichen Teilchen- 
durchmesser von 1400 ^im wurden in einem Becherglas mit 2,5 g beziehungsweise 1,5 g 
Stearinsaure versetzt und auf eine Produkttemperatur von ca. 80 °C unter Riihren erwarmt. 
Nach Aufnahme der geschmolzenen Stearinsaure in die alkalischen Partikel wurde noch 
weitere 20 min bei ca. 80°C reaktiv compoundiert. 

In Fig. 1 ist die pH-Verlaufskurve nach Inkorporierung in Wasser des durch Auftrag von 
1.5 g Stearinsaure hergestellten Produktes wiedergegeben. Zum Vergleich enthalt Fig. 1 
auch die pH-Verlaufskurve des nicht umhiillten Percarbonats. 
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Fig.l 



pH-Wert 



pH-Verlaufskurve von Percarbonat compoundiert mit 
Stearinsaure 
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Patentanspriiche 

. Verfahren zur Herstellung teilchenformiger Wasch- oder Reinigungsmittel oder zu 
deren Herstellung geigneter Vorprodukte durch Aufbringen einer flieBfahigen sauren 
Komponente auf ein zumindest anteilig aus einem alkalischen Wasch- oder Reinigungs- 
mittelinhaltsstoff bestehendes Teilchen, wobei fur den Anteil an aufgebrachter saurer 

... ~ j:_ i? i ~ u m 4-m \ = r. . 1/r mlL in der 

Komponente in Abhangigkeit vom nauius ui<= i u .u. w "vv-v-r ° - 

die Masse der sauren Komponente, m, die Masse des Teilchens, r der Radius des 
Teilchens und c ein Faktor von 0,5 Langeneinheiten bis 20 Langeneinheiten ist. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das zumindest anteilig aus 
einem alkalischen Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoff bestehende Teilchen einen 
Radius r im Bereich von 100 nm bis 1000 urn aufweist. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daB c ein Faktor von 
5 Langeneinheiten bis 10 Langeneinheiten ist. 

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafl die saure 
Komponente bei Raumtemperatur fest ist und man das Aufbringen der flieBfahigen 
sauren Komponente bei einer Verfahrenstemperatur oberhalb Raumtemperatur vor- 

nimmt. 

5. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man die 
saure Komponente liber einen Zeitraum von 5 Minuten bis 20 Minuten auf das Teilchen 
aufbringt. 

6. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB der 
alkalische Wasch- oder Reinigungsmittelinhaltsstoff aus den Alkalisilikaten, Alkali- 
aluminosilikaten, Alkaliphospnaten, Alkalicarbonaten, Alkaliperboraten und Alkali- 
percarbonaten sowie deren Gemischen ausgewahlt wird. 
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7 verfahren nach einem der Ansprttche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die saure 
Komponente ausgewahlt wird aus Mono- oder Dicarbonsauren mit 10 bis 22 C-Atomen, 
Sch^efelsauremonoalkyl- oder -alkenylestern mit 10-20 C-Atomen, Alley!-, Alkenyl- 
oder Alkylarylsulfonsauren mit 10 bis 20 C-Atomen, polymeren Polycarbonsauren, d» 
durch Polymerisation ethylenisch ungesattigter Mono- und/oder Dicarbonsauren w,e 
Acrylsaure, Methacrylsaure und/oder Maleinsaure zuganglich sind, and deren 
Mischungen. 

8 Verwendung des nach dem Verfahren gemaiJ emem aer nnsp.u^ . . —a 

' Vorprodukts nach Abmischung mit mindestens einer weiteren teilchenformigen 

Komponente als Wasch- oder Reinigungsmittel. 

9 Venvendung nach AnspruchS, dadurch gekennzeichnet, daB die mindestens eine 
weitere Komponente mindestens einen Wirkstoff enthalt, dessen Wasch- beziehungs- 
weise Reinigungs.irkung bei niedrigerem pH-Wert, als sich bei Aufl6sung der in dem 
nach dem Verfahren gemaB einem der Anspruche 1 bis 7 hergestellten TeUchen 
enthaltenen Alkalikomponente ergibt, hSher ist als bei dem pH-Wert bei AuflSsung des 
genannten Teilchens. 
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Zusammenfassung 



^ „ m HersteUung teilchenfonniger Wasch- oder Reinigungsnuttel oder zu 
Ein Verfabren » ™ g ^ Aufferingen einer flieB flhigen sauren 

deren HersteUung gexgneter. Vorpr dukt Reirugungsmit- 
xr ^n^teaufeinzumindestanteihgauseinemalkalischen was 
Komponente aui em /.uuiiii Anteil an 

,„ p. „ d=r «. die M*se der — Komp^. ^ ^ 

^ to Teacto* und c «m Fator von 0,5 Langccuu-™ - — 



